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Ingeroopen recht van voorrang: 

Korte aanduiding: Tferfadjze voor de bereiding van een, een ketonperoxyde, 
een inert oplosmiddel en een stabilisator bevattende 
samenstelling. 

I" De uitvinding lieeft betreldcing op een verkwijze ter 

bereiding van een, een ketonper oxyde , een inert oplosmid- 
del en een stabilisator bevattende samenstelling, alsmede 
op de aldus bered.de samenstelling. 
5. Het is belcend, dat onverzadigde po lye ster liar sen Icon- 

nen wrden nitgeliard onder toepassing van lcetonperoxyden. 

- Volgens Jiet Ameralcaanse octrooi 3 3^7 99k vorden 
onder onverzadigde polyesterliar sen verstaan mengsels van 
onverzadigde polyesters met een of meer copolymeriseerbare, 
10. een of meer vinyl- of vinylideengroepen bevattende monome- 
ren, zoals styreen, vinyltolueen, metliylmetliacrylaat, 
diallylf talaat en divinylbenzeen* 

Uit veiliglieidsovervegingen 'vorden de meeste keton- 
- peroxyden niet als zodanig, docbi opgelost in inerte oplos- 
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j middelen in liet verkeer gebraclit. j . 

j Deze oplossingen worden in lioeveellieden van 25- a ! 

: 50 kg gedurende lange perioden opgeslagen of getransporteerd j 
! in afgealoten, uit kunstetof vorvaardigdo vorpaklcinson, 
5. i erentuee.1 voorzien van een bui t enverpaldcing van een ander 

i materiaal. De mat erialen, vaaruit de binnen- en buitenver- j 

i \ 

pakking zijn vervaardigd zijn sleclit irarmtegeleidend,: JiGt- 
! geen betekent, dat de paroxyden ondor nagenoeg adiabatisclie 
; omstandiglieden vrorden gelianteerd^ Men dient er derhalve sorg 
10 « voor te dragen, dat de oplossingen voldoende gestabiliseerd 
\ zijn, opdat geen explosies optreden tengevolge van zelfop- 
! vanning, van liet ontledende peroxyde. 

De onderliavige uitvinding lieeft nu toi; doel een verk- 
•wdjze ter bereiding van een, een ketonperoxyde, een inert 
15* ' oplosmiddel en een stabilisator bevattende samenstelling te 
; verscbaffen en is daardoor gekeximerkt , dat men een dergelijke 
[ samenstelling als stabilisator doet bevatten ten minste een j 

! amine oxyde van de algemene formule: 

;1 i 




20.; 

i 

i R 
1 1 2 3 

; vaarin R , R en R al dan niet door hydroxylgroepen gesubsti- 

1 1 

tueerde alkyl- of cycloalkylgroepen voorstellen en vaarin R ! 
en/of H. bovendien vaterstof kunnen zijn, in een lioeveellieid 1 
25 • voldoende om de sajnenstelliiag te stabiliseren tegen ontleding 
bij opslag onder nagenoeg adiabatisclie omstandiglieden bij i 
temperaturen tot ongeveer 55°C* 

Voorbeelden van volgens de uitvinding toe te voegen ; 
stabxlisatoren zijn cetyldimetliylamine-oxy-de, myristyldi- I 

30. 

me tliyl amine- oxyde, stearyldimetbyiamine-oxyde, laxuryldimethyl? 
amine- oxyde, cycloliexyl amine- oxyde, bij voorkeur ecliter j 
• trietlianolann ale- oxyde en tributylamine-oxyde» | 
Ter bereiking van liet door de uitvinding beoogde ef- | 
feet dienen de stabilisatoren te vorden toegevoegd .in lioe- 
35* veellieden van ten minste 0,1 gev.$ berekend op de -te stabi- 
liseren samenstelling, bij voorkeur ecb-ter in lioeveellieden. 
van 0 , 2 ..tot _0,5„ gev 0 J ! 
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15. 



20. 



25 . 



Yoorbeelden van volgens de ixitvinding te stabiliseren ; 
peroxydische -oplossingen zijn oplossingen van dialkyllceton- j 
peroxyden zoals methylethylketonperoxyde , metbylisobntyl- j 
Icetonperoxyde, methylisoamylketonperoxyde , diisobnty lice ton- j 
peroxyde, dicycloalkyllcetonperoxyden, zoals cyclobexanon- i 
peroxyden, alkyl-gesubstitueerde cyclohexanonperoxyden, zoals 
metbylcycloliexanonperoxyde, 3.3.5-trimetbylcyclobexanonpe- 
roxyden in dimethylf talaat f dibutylf talaat , diisobutylf talaat 
linevolf talaat , ethylacetaat , butylacetaat , diacetonalcobol | 
of mengsel daarvan, als inerte oplosmiddelen. , ! 

De nitvinding zal hieraa a an de band van uitvoerings- j 
voorbeelden nader vorden toegelicbt. j 

Voorbeeld I *j 

Een oplossing van hOO ml. 1 -bydroperoxy-1 -hydroxy bis j 
(methylcyclohexyl) peroxyde in dibiity If talaat *werd gebracbt . 
in een devarvat, dat zodanig is gelcozen, L dat de uitstralings-j 
verliesen via de. wand en de aJFsluitstop o ver e enlcomen met de j 
uitstz*alingsverliezen zoals dese voorlcomen bij de normaal j 
gebruikelijlce liandelsverpaldcingen* Vervolgens verd aan de J 
oplossing, velke een gebalte aan alctieve zuurstof van 6,5$ | 
bevatte, een stabilisator volgens de uitvinding toegevoegd. j 
Daarna verd bet vat afgesloten en geplaatst in een oven, j 
velke geleidelijk van 20° G op 50°C werd gebracbt. Na drie j 
dagen verd de varmt e ontvikkel ing in de peroxydiscbe oplossingj 
met tbermolcoppels gemeten. Deze tbermokoppels -waxen geplaatstj 
in een dun vandige smalle met paraffineolie gevulde buis, ; 
vellce tot in de monsters reilcten. ; 



tijd na plaatsing 
monster in oven 
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temperatuur °C j 
amine oxyde . ; 
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ontle- 
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. 50,6 
51,6 
52,8 
' 54,6 


50, C 
51,2 
53, £ 
56, l 


50,0 
53,0 
55,6 

• 60,2 


58,0 
82,4 

onder j 
ontleding 
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69, S 
89,0 
onder 
ontleding 



S2,4 
ont- 
leding 



82,4 
ont- 
leding 



+ volledige ontleding met een temperatuursti jging tot 150 C. 
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Opgemerkt zi j , dat de stabilisatoren geen effect blij- 
ken te bebben, wanneer zij worden gebezigd in ketonperoxy- 
discbe oplossingen, welke onder isotbermiscbe omstandigbe- 
den worden bewaard, betgeen moge blijken uit bet navolgende 
voorbeeld. 

Voorbeeld II 

Een oplossing van 10 gram metbyletbylketonperoxyde in 
dibutylf talaat , welke oplossing 10,5$ aktieve zuurstof be- 
vatte, en vaaraan trietbanolamine oxyde was toegevoegd, 
werd in een afgesloten reageerbuis 4 dagen in een tbermo- 
staatbad met een temperatuur van 50°C bewaard. Na deze perio- 
de werd bet gebalte aan aktieve zuurstof bepaald. 

Ter vergelijking werd een overeenkomstige proef ver- 
ricbt met een oplossing, welke geen trietbanolaraine oxyde 
bevatte. . 

De gebezigde noeveelheden trietbanolamine oxyde en de 
gemeten gebaltes aan aktieve zuurstof zijn bieronder 1 
tabellatiscb weergegeven. 



tijd in uren 
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0 
96 
100 



gebalte aan aktieve zuurstof in $ 



trietbanolamine oxyde 



0$ 

10,5 
10,2 
10,0 



0,1$ 

10,5 
10,4 



0,5$ 
10,5 
10,3 
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CONCLUSIBS 

!■ 1) ¥erkwijze ter bereiding van een, een lcetonperoscyde, 

een inert oplosmiddel en een stabilisator bevattende samen- 
stelling, met net lcenmerlc, dat men de samenstel- 
5. \ ling als stabilisator doet bevatten ten minste een amine 

' oxyde van de algemene formule: 

10." vaarin R 1 , R 2 en'.IT 3 al dan niet door hydroxylgroepen gesub- 

i stitueerde alkyl- of cycloalkylgroepen voorstellen en Traarin 

R 1 en/of R 2 bovendien waterstof kunnen zijn, in een boeveel- 

! Iieid voldoende om de samenstelling te stabiliser en tegen 

l ontleding bij opslag onder nagenoeg adiabatiscbe omstandig- 

o 

15 • ; keden bij temperaturen beneden 55 0. 

| 2) ¥erkwi jze volgens conclusie 1 , m e t b. e« t k e n- 

i m e r k, dat men de samenstelling ten minste 0, 1 ge-w.Jd 
l amine oxyde, berekend op de te stabiliseren samenstelling, 
: doet bevatten. 

20.' 3) ¥erkwijze volgens conclusie 2, m e t 11 e t ken- j 

; m e r k, dat men de samenstelling 0,2 - 0,5 gevr*# amine 
' oxyde doet bevatten. 

■ k) ¥erkvijze volgens conclusie 1,2 of 3, met lie 

[ lc e n m e r k, dat men de samenstelling tri etbanol amine - 
25 • oxyde of tributyl amine- oxyde doet bevatten. 

5) Samenstellingen verkregen onder toepassing van de 
-werkwijze volgens een der voorafgaande cpnclusies 1 r 

6) ¥erkwijze voor liet peroxydiscli uitJiarden van on- 
verzadigde polyesterlxarsen, met liet kenmerk, 

3°. dat men de samenstelling volgens conclusie 5 uitbardt. 

7) Voorverpen gebeel of in koofdzaak bestaande uit 
: volgens de verkwijze volgens conclusie 6 uitgebarde onver- 

zadigde polyesterbarsen© 
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